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Исследованы элементный состав и структурно-фазовое состояние поверхностных слоев никеля и титана, легированных в режи- 
ме высокоинтенсивной ионной имплантации алюминия на вакуумно-дуговом ионно-плазменном источнике "Радуга-5". При 
ионной имплантации возможно формирование слоев толщиной до 1000 нм ( А Іі) и 2000 нм (Ті). Установлено, что при высокоин- 
тенсивной ионной имплантации алюминия формируются поверхностные модифицированные слои, содержащие мелкодиспе- 
рсные интерметаллидные фазы Ме^АІ, МеАІ ( Ме=МІ, Ті) и твердые растворы переменного по глубине состава, соответствующие 
диаграммам состояния систем НІ—АІ, ТІ—АІ. Выявлена закономерность в локализации фаз, сформированных в процессе имплан- 
тации, по глубине ионно-легированных слоев металлов. Найдена взаимосвязь между структурно-фазовым состоянием моди- 
фицированных материалов и условиями имплантации. 


Введение 

Ионная имплантация является эффективным 
методом повышения характеристик конструкци- 
онных и инструментальных материалов посред- 
ством изменения элементного состава и структур- 
но-фазового состояния поверхностных слоев ме- 
таллов, обрабатываемых ионным пучком. Одним 
из наиболее перспективных направлений ионной 
имплантации является формирование в поверхно- 
стных слоях интерметаллидных систем, характери- 
зующихся аномальными высокотемпературными 
свойствами. Наряду с определенной пластич- 
ностью, интерметаллидные соединения сохраняют 
структуру и прочность при высоких температурах, 
обладают хорошими антикоррозийными и антиф- 
рикционными свойствами, в чем значительно пре- 
восходят обычные материалы [1]. 

Методы высокоинтенсивной ионной импланта- 
ции при средних энергиях внедряемых ионов реали- 
зованы в семействе вакуумно-дуговых частотно-им- 
пульсных ионных источников "Радуга", разработан- 
ных в НИИ ЯФ ТПУ [2]. Одним из наиболее техно- 
логичных и перспективных ионных источников яв- 
ляется "Радуга-5" - сильноточный вакуумно-дуго- 
вой ионно-плазменный источник, основанный на 
использовании непрерывного вакуумно-дугового 
разряда для генерации плазменного потока, очи- 
щенного от микрокапельной фракции с помо щь ю 
активного прямоточного плазменного фильтра. Ос- 
новными преимуществами ионного источника "Ра- 
дуга-5" являются высокая скорость набора дозы 


имплантируемых ионов, разогрев мишени ионным 
пучком до необходимой температуры и, тем самым, 
возможность формирования модифицированных 
поверхностных слоев толщиной до нескольких мкм, 
содержащих интерметаллидные фазы. 

В данной работе объектами исследования выб- 
раны образцы никеля и титана, имплантированные 
ионами алюминия, с целью создания модифициро- 
ванных слоев, характеризующихся высокой жароп- 
рочностью и износостойкостью. Основу этих пове- 
рхностных слоев составляют интерметаллидные 
фазы состава Ме,А1 и МеАІ, характеризующиеся 
уникальными физико-механическими свойствами. 
Целью работы являлось изучение микроструктуры 
и фазового состава поверхностных слоев никеля и 
титана в зависимости от условий имплантации ио- 
нов алюминия, реализованной на вакуумно-дуго- 
вом ионно-плазменном источнике "Радуга-5". 

Методика эксперимента 

Имплантация ионов алюминия в образцы по- 
ликристаллического никеля и титана марки ВТ 1 - О, 
подготовленных по традиционной методике [3], 
выполнена на вакуумно-дуговом ионно-плазмен- 
ном источнике "Радуга-5". Основные параметры 
ионной имплантации приведены в табл. 1. 

При имплантации ионов алюминия в никель ус- 
коряющее напряжение составляло 40 кВ (табл. 1). 
Режимы отличались расстоянием от источника ио- 
нов до образцов и температурой имплантации. Ва- 
риация расстояния от источника ионов до образцов 


Таблица 1 . Условия ионной имплантации алюминия в никель и титан ("Радуга-5") 


Системы 

Ускоряющее 

напряжение, 

кВ 

Температура 
поверхности 
образцов, К 

Расстояние от 

источника 

ионов до 
образцов, м 

Длительность 

имплантации, 

мин 

Доза облучения, 
10 ,7 ион/см 2 



450 

1,05 

20 

4 

ІЧІ-АІ 

40 

500 

0,63 

20 

20 



1450 

0,24 

20 

100 





12 

2,2 

ТІ-АІ 

20 

1170 

0,40 

35 

6,2 





60 

11,0 


30 
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позволяла изменять интенсивность ионного пото- 
ка. Имплантация ионов алюминия в титан проведе- 
на при температуре 1 170 К и ускоряющем напряже- 
нии 20 кВ. Выполнено три серии экспериментов, 
отличающихся временем обработки и дозой облу- 
чения образцов (табл. 1). Элементный состав имп- 
лантированных образцов изучен с использованием 
методов Резерфордовского обратного рассеяния 
(РОР) для никеля и электронной Оже-спектроско- 
пии (ЭОС) в случае титана. Структурно-фазовое 
состояние имплантированных образцов никеля и 
титана исследовано методом просвечивающей 
электронной микроскопии (ПЭМ). Размеры зерен 
сформированных при имплантации фаз определе- 
ны методом "секущей" [4] по темнопольным ПЭМ 
изображениям (-300 измерений для каждого режи- 
ма). Значения среднего размера зерен формирую- 
щихся фаз получены статистической обработкой 
экспериментальных данных. 

Исследования механических свойств импланти- 
рованных образцов титана выполнены на базе Томс- 
кого исследовательского центра по измерению фи- 
зических и эксплуатационных свойств новых мате- 
риалов и покрытий при НИИ ядерной физики ТПУ. 
Измерение микротвердости выполнено на измери- 
тельной установке "ІЧапо Нагсіпеяя Теме г ЫНТ-8- 
АХ-000Х" швейцарской фирмы "С8ЕМ". В методике 
использованы наноинденторы Виккерса. Нагрузка 
на индентор варьировалась в диапазоне 15. ..280 мН. 

Результаты и их обсуждения 

Ионная имплантация алюминия в никель 

Согласно результатам РОР в образцах никеля, 
имплантированных ионами алюминия, наблюдает- 
ся увеличение толщины ионно-легированных слоев 
с ростом дозы облучения (рис. 1, 2, табл. 2). Так при 
имплантации с дозой облучения 4Т0 17 ион/см 2 тол- 
щина имплантированного поверхностного слоя сос- 
тавляет 150 нм. На расстояниях, превышающих 
150 нм от облученной поверхности образца, конце- 
нтрация легирующего алюминия не превышает 


5 ат. %. С ростом дозы облучения (рис. 1, 2) наблю- 
дается увеличение толщины ионно-легированных 
слоев до 350 нм (доза облучения 2Т0 18 ион/см 2 ) и 
1000 нм (доза облучения МО 19 ион/см 2 ). На рис. 1 , в, 
концентрационные профили N1 и А1 приведены до 
глубины 350 нм, в то время как толщина импланти- 
рованного слоя составляет 1000 нм. Основные ха- 
рактеристики полученных поверхностных слоев ни- 
келя и титана приведены в табл. 2. 
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Рис. 1. Концентрационные РОР профили поверхностных 
ионно-легированных алюминием слоев никеля. Доза 
облучения: а) 4 • Ю’ 7 , 6) 2 Ю' 8 , в) V Ю ,я ион/см 2 


Таблица 2. Основные характеристики поверхностных имплантированных слоев никеля и титана 


Система 

N і - АІ 

ТІ-АІ 

Доза 

облучения, ІО 17 
ион/см 2 

4 

20 

100 

2,2 

6,2 

11,0 

Толщина слоя, 
нм 

150 

350 

1000 

400 

1600 

2000 

Средний 
размер зерен 
формируемых 
фаз О; и их 
конгломератов 
(’’), нм 

64’ 

24’ 

38’ 

20’ 

32’ 

70" 

52’ 

240” 

Фазовый 

состав 

у- фаза 
У-(І4І 3 АІ) 
(3- ( N ІАІ ) 

у-фаза 
у'- ( N І 3 АІ ) 
Р-(МІАІ) 

у-фаза 
у'- ( N І 3 АІ ) 
(ИМІАІ), 

(3 - ( N ІАІ ) 

а 2 - Ті 3 АІ, 
у- ТІАІ, 
а-фаза, ТІ0 2 
(рутил), ТІС 

а 2 -Ті 3 АІ, 
у -ТІАІ, 
а-фаза, ТІ0 2 
(гекс.), ТІС, 
у-АІА 

а 2 -Ті 3 АІ, 
у- ТІАІ, 
а-фаза ТІ0 2 
(гекс.), 
у-АІА 


31 






Известия Томского политехнического университета. 2004. Т. 307. № 3 



Рис. 2. Влияние дозы облучения ионами алюминия на тол- 
щину ионно-легированных слоев никеля 


Микродифракционный анализ поверхностных 
ионно-легированных слоев показал, что в резуль- 
тате ионной обработки поликристаллического ни- 
келя по всем трем режимам (табл. 2) в поверхност- 
ных слоях формируются мелкодисперсные фазы 
системы N і — А1 : у-фаза (твердый раствор А1 в №), 
у'-фаза (интерметаллид N і 3 А1) и /3-фаза (интерме- 
таллид №А1). Твердый раствор (у-фаза) имеет 
кристаллическую структуру с ГЦК решеткой; 
у '-фаза является упорядоченной фазой со сверх- 
структурой ІЛ, на базе ГЦК решетки; /3-фаза - упо- 
рядоченная фаза со сверхструктурой В2 с ОЦК ре- 
шеткой. В качестве примера на рис. 3 приведены 
электронно-микроскопические изображения мик- 
роструктуры поверхностного слоя никеля, имплан- 
тированного при дозе облучения ФІО 17 ион/см 2 , а 
также микродифракционная картина с соответ- 
ствующими расшифровками. Наряду с перечис- 
ленными фазами системы №-А1 при имплантации 
с дозой облучения МО 19 ион/см 2 в поверхностном 
слое образуется /З'-фаза - интерметаллид N141 с 
тетрагональной решеткой, имеющий сверхструкту- 
ру ІЛ 0 . Данная /З'-фаза формируется в результате 
мартенситного превращения В2=>Ы 0 . 

рак» 

Э (ЮО) 

у (100) 

У (111) 

7(111) 


Рис. 3. ПЭМ-изображения ионно-легированных слоев N1 
(доза 4 • /О' 7 ион/см 2 ): а) светлопольное изображение; 
б) микродифракционная картина и в) темнопольное 
изображение в рефлексах, отмеченных стрелками 

Гистограммы распределений зерен всех образу- 
ющихся фаз по размерам приведены на рис. 4. В 
случае дозы облучения, равной 4- ІО 17 ион/см 2 , расп- 
ределение имеет два максимума, где второй макси- 
мум соответствует у-фазе. Для имплантации с доза- 




ми облучения 2- ІО 18 и МО 19 ион/см 2 распределения 
имеют одномодальный вид с четким максимумом. 
Средний размер зерен формирующихся фаз сос- 
тавляет 65 нм, 24 нм и 38 нм для трех режимов со- 
ответственно (рис. 4, табл. 2). 

Объемная доля, состав и локализация фаз по 
глубине легированных слоев определяется услови- 
ями имплантации. Сопоставление РОР профилей 
алюминия и диаграммы состояния системы №-А1 
[5] позволило выявить места локализации фаз, 
сформированных при ионной имплантации. На 
рис. 1 отмечены соответствующие области локали- 
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Рис. 4. Г истограммы распределений зерен по размерам 
формирующихся фаз в поверхностных слоях имп- 
лантированного никеля. Дозы облучения : а) 440”, 
6) 240 ю , в) 140 ю ион/см 2 

В случае имплантации при дозе 4- ІО 17 ион/см 2 на 
расстоянии 10 нм от ионно-имплантированной по- 
верхности и вплоть до 50 нм, концентрация алю- 
миния соответствует /3-фазе. Смесь /3- и у '-фаз ло- 
кализована при меньших концентрациях алюми- 
ния (рис. 1, а). По всей глубине ионно-легирован- 
ного слоя наблюдается твердый раствор алюминия 
в никеле (у-фаза) переменного состава (рис. 1, а). 

При имплантации с дозой 2- ІО 18 ион/см 2 , начи- 
ная от ионно-имплантированной поверхности и 
вплоть до 70 нм, концентрация алюминия соответ- 
ствует /3-фазе. Тогда как у '-фаза соответствует мень- 
шей концентрации А1 и локализована в поверхност- 
ной области вплоть до -150 нм (рис. 1, б). По всей 
толщине поверхности ионно-легированного слоя 
наблюдается также у-фаза переменного состава. 
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При дозе МО 19 ион/см 2 области существования 
у'-фазы и /3-фазы несколько уже по сравнению с 
дозой облучения 2- ІО 18 ион/см 2 (рис. 1, в). Это свя- 
зано с интенсивными диффузионными процесса- 
ми, приводящими к перемещению атомов алюми- 
ния на большие расстояния от имплантируемой 
поверхности. Отметим, что в случае образца, имп- 
лантированного при дозе МО 19 ион/см 2 , формиро- 
вание твердого раствора А1 в № имеет место в пове- 
рхностном слое толщиной до ~1 мкм. 

Ионная имплантация алюминия в титан 

При имплантации ионов алюмния в титан удалось 
получить ионно-легированные поверхностные слои 
толщиной 400 нм (доза облучения 2,210 17 ион/см 2 ), 
1600 нм (доза облучения 6,2- ІО 17 ион/см 2 ) и 2000 нм 
(доза облучения 1 МО 17 ион/см 2 ) (рис. 5, табл. 2). Мак- 
симальная концентрация алюминия в поверхностном 
слое образца титана, ионно-легированного при дозе 
облучения 2,2- ІО 17 ион/см 2 , составляет 40 ат. % и при- 
ходиться на глубину 135 нм от облученной поверхнос- 
ти. По мере удаления от ионно-легированной поверх- 
ности в глубь имплантированного слоя концентрация 
алюминия резко снижается и на расстоянии 380 нм от 
облученной поверхности не превышает 5 ат. %. С уве- 
личением дозы облучения концентрация алюминия в 
поверхностных слоях увеличивается до 60 ат. % и мак- 
симум концентрации сдвигается в область больших 
глубин. Так в случае имплантации с дозой облучения 
6,2- 10 17 ион/см 2 максимум приходится на глубину 
350 нм, а при дозе облучения НТО 17 ион/см 2 - на 
500 нм от облученной поверхности. Однако кроме ио- 
нов алюминия в поверхностных слоях присутствуют 
примеси кислорода и углерода из остаточной атмос- 
феры вакуумной системы. Наличие кислорода и угле- 
рода способствует формированию оксидов титана и 
алюминия, а также карбида титана. 



Доза облучения ионами А1, Ю 17 ион/см“ 

Рис. 5. Влияние дозы облучения ионами алюминия на тол- 
щину ионно-легированных слоев титана 


Исследование структурно-фазового состояния 
ионно-легированных слоев титана при всех услови- 
ях имплантации методом просвечивающей элект- 
ронной микроскопии показало существование сле- 
дующих фаз (табл. 2): а 2 -Ф аза (интерметаллид Ті 3 А1 
со структурой О0, 9 ) и у-фаза (интерметаллид ТіАІ со 
структурой 1Л 0 ); твердый раствор алюминия в гек- 


сагональном титане (а-фаза). Формирование этих 
фаз в поверхностных слоях титана согласуется с ди- 
аграммой состояния системы Ті-АІ [6]. 



Рис. 6. ПЭМ-изображения ионно-легированных слоев Ті 
(доза П-1СГ ион/см 2 ): а) светлопольное изображе- 
ние; 6) микродифракционная картина и в, г) темно- 
польные изображения в рефлексах, отмеченных 
стрелками 



Рис. 7. Влияние условий имплантации на средний размер 
зерен формируемых интерметаллидных фаз и их 
конгломератов 


Микродифракционная картина образца ти- 
тана, имплантированного при дозе облучения 
2,2- 10 17 ион/см 2 представляет собой набор диффуз- 
ных колец (рис. 6, б), что связано с формировани- 
ем мелкодисперсных, интерметаллидных фаз Ті 3 А1 
и ТіАІ с равномерным распределением их по глуби- 
не легированного слоя. Средний размер зерен фор- 
мируемых фаз составил 20 нм. С увеличением дозы 
облучения происходит увеличение среднего разме- 
ра зерен формируемых фаз и объединение их в 
конгломераты (рис. 7, табл. 2), что приводит к по- 
явлению множества точечных рефлексов на дебае- 
вских кольцах микродифракционных картин. При 
максимальной дозе облучения ионами алюминия 
формируемые зерна интерметаллидных фаз имеют 
средний размер порядка 52 нм, а средний размер 
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Режим 1 
Доза А1 
2.2- 10 ион/см 2 


Режим 2 
Доза А1 
6.2-10 17 ион/см 2 


Режим 3 
Доза А1 
11-10 17 ион/см 2 


Рис. 8. Эволюция микроструктуры ионно-легированных слоев титана в зависимости от условий имплантации 


конгломератов достигает 240 нм (рис. 7). Сопостав- 
ление светлопольных и темнопольных изображе- 
ний поверхностных ионно-легированных слоев ти- 
тана показало, что кристаллиты фазы Ті.АІ форми- 
руются рядом с ТіАІ, возможно, вследствие фазово- 
го перехода а 2 в у-фазу. На основании данных, по- 
лученных методами ЭОС и ПЭМ, выявлены места 
локализации формируемых фаз. 

Схема эволюции поверхностных слоев титана, 
имплантированных ионами алюминия, в зависи- 
мости от условий имплантации приведена на рис. 8. 
Область 1 соответствует поверхностной оксидно- 
карбидной пленки, толщина которой с увеличением 
дозы облучения возрастает. Область 2 содержит две 
интерметаллидные фазы (а г Ті 3 А1; у- ТіАІ) и твердый 
раствор алюминия в титане; оь-фаза (Ті 3 АІ) форми- 
руется на больших расстояниях от поверхности в от- 
личие от у-фазы ТіАІ (область 3). Твердый раствор 
алюминия в титане (а-фаза) формируется по всей 
глубине легированного слоя (область 4, рис. 8). 

Исследование механических свойств показало, 
что во всех имплантированных образцах титана 
микротвердость на глубинах до двух микрометров 
превышает микротвердость на соответствующих 
глубинах для исходного титана. Для образца со вре- 
менем обработки 60 мин наблюдалось увеличение 
микротвердости в 1,2... 2 раза в приповерхностной 
области толщиной ~2 мкм. 

Заключение 

Таким образом, режим высокоинтенсивной ион- 
но-лучевой обработки, реализованный на источни- 
ке "Радуга-5" при легировании алюминием мише- 
ней из никеля и титана, позволяет получать слои, 
толщина которых на порядки превышает величину 


проективного пробега ионов. Обнаружено форми- 
рование ионно-легированных слоев толщиной до 
2 мкм при имплантации ионов алюминия в титан. 
Установлена зависимость роста толщины ионно-ле- 
гированных слоев титана и никеля от условий имп- 
лантации. Увеличение толщины ионно-легирован- 
ных слоев титана происходит с ростом времени об- 
работки материала. При имплантации ионов алю- 
миния в никель, на формирование слоев оказывает 
большее влияние температура и доза облучения. 

Ионная имплантация алюминия в никель и ти- 
тан позволяет формировать в поверхностных слоях 
мишеней нанокристаллические равновесные фазы 
интерметаллидов (N141 и № 3 А1; Ті 3 А1 и ТіАІ;) и твер- 
дые растворы переменного по глубине состава, со- 
ответствующих диаграммам состояния систем 
№-А1 и Ті-АІ. Установлена зависимость роста сред- 
него размера зерен формируемых фаз в поверхност- 
ных ионно-легированных слоях титана от времени 
имплантации и дозы облучения. При дозе облуче- 
ния 6,2- ІО 17 ион/см 2 и более в поверхностных ионно- 
легированных слоях титана наблюдается объедине- 
ние зерен формируемых фаз в конгломераты, сред- 
ний размер которых с ростом дозы также увеличива- 
ется. Определены места локализации образованных 
в процессе имплантации фаз по глубине легирован- 
ных слоев в зависимости от условий имплантации. 

Высокоинтенсивная имплантация металличес- 
ких ионов является эффективным методом форми- 
рования в металлических материалах поверхност- 
ных слоев, содержащих нанокристаллические ин- 
терметаллиды. Повышение температуры мишени 
за счет высокой плотности ионного потока, а также 
длительности ионной обработки позволяет форми- 
ровать модифицированные слои толщиной до нес- 
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кольких микрометров. Такие поверхностные слои, 
содержащие высокую плотность наноразмерных 
интерметаллидных фаз, имеют существенно луч- 
шие физико-механические характеристики по 
сравнению с исходными материалами мишеней. 
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